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Pntentansprtiche: 

1. Wasscrlosliches Prilparat zur Herstellung eines 
wttflrigen Bades fttr die stromlose Vernickelung, 
enthaHend ein Nickelsalz, em Hypophosphit und 
cine Aminocarboxylverbindung a)s Komplexbild- 
ner, dadurch gekennzeichnet, daft 
die Aminocarboxylverbindung Glutaminsaure oder 
eines ihrer wasserltfslichen Salze ist. 

2. Pniparat nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, da(3 das Nickelsalz NickeJsulfat-Hexa- 
hydrat, das Hypophosphit Natriumhypophosphit- 
Monohydrat und die Glutaminsaure-Verbindung 
Mononatriumglutamat-Monohydrat ist. 

3. Praparat nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB es nach dem AufJosen in cinem be- 
stimmten Wasservolumen eine waBrige Losung er- 
gibt mit einer Nickel-Ionen-Konzentration im Be- 
reich zwischen 0,079 und 0,189 Mol/1, einer Hypo- 
phosphit-lonen- Konzentration im Bereich zwi- 
schen 0,132 und 0,297 Mol/1, einem Molverhaltnis 
von Hypophosphit-lonen zu Nickel-Ionen von un- 
gefahr 0,6 und einer Giutamat-Ionen-Konzen- 
tration, die mindestens doppelt so hoch ist wie die 
Konzentration der Nickel-Ionen, wobei der pH- 
Wert der waBrigen Losung im Bereich zwischen 
4,0 und 9,0 liegt. 
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4, Prapurat nach Anspruch 1, dadurcn gekenn- 
zeichnet, da 13 cs zustttzlich eine Succinat-Ionen 
liefernde Verbindung enthillt und daft die Konzen- 
tration der Succinat-ionen in der waBrigen Ltisung 
mindestens doppelt so hoch ist wie die Konzen- 
tration der Nickel-Ionen und/oder daB es zusiltzlich 
Ammoniumrhodanid cnthalt und daB der Ammo- 
niumrhodanid-Gehalt der waBrigen Losung zwi- 
schen 0,3 und 0,6 Teilen pro Million liegt. 

5, PJattierungsbad fur die stromlose Vernicke- 
lung, dadurch gekennzeichnet, daB es aus einer 
waBrigen Ldsung des Praparats gemaO den An- 
sprtichen 1 bis 4 besteht. 



Die Eriindung betrifft ein wasserlosJiches Praparat 
zur Herstellung eines Bades fiir die stromlose Ver- 

ao nickel ung bzw. ein Plattierungsbad, welches ein Nickei- 
salz, cin Hypophosphit und eine Aminocarboxylver- 
bindung als Komplexbildner enthalt, sowie die Ver- 
wendung des Bades. 
Bekanntlich wird die chemische oder stromlose 

as Nickelplattierung schon seit einigen Jahren praktiziert; 
sie beruht auf der katalysierten Reduktion von Nickel- 
Ionen durch Hypophosphit-lonen in Gegenwart von 
Wasser gemaB den folgenden Gleichungen; 



bzw. 



Ni a + + 2H 2 PO a - + 2H a O KatalySat ° r > 2H a PO a - + H 2 + 2H+ + Ni° 
Ni ^ + (i _ h X ) H 2 PO a - + (1 + x) H a O KatalySat ° r > (1 + jc) H 2 P0 3 " + 2 K+ + xH 2 + 



Ni° 



Somit erfolgt bei der stromlosen Vernickelung eine 
Reduktion der Nickel-Ionen und die katalytische Oxy- 
dation der Hypophosphit-lonen zu den entsprechenden 
Phosphit-Ionen. Bei der praktischen Anwendung dieses 
Verfahrens unter Verwendung eines konventionellen 
Bades zur stromlosen Vernickelung, das aus einer 
waBrigen Losung eines loslichen Nickelsalzes, wie 
z. B. Nickelsulfat-Hexahydrat, und eines Hypophos- 
phits, wie z. B. Natriumphosphit-Monohydrat, be- 
steht, steigt in diesem mit fortschrei tender Oxydation 
der Hypophosphit-lonen die Phosphit-Konzentration 
immer mehr an, bis die Loslichkeitsgrenze des Nickel- 
phosphits erreicht ist, worauf eine Ausfallung von 
Nickelphosphit einsetzt. Diese Erscheinung ist das 
Hauptproblem, das sich in Verbindung mit der An- 
wendung von Plattierungsbadern fiir die stromlose 
Vernickelung ergibt, da die Ausfallung von Nickel- 
phosphit zur spontanen Zersetzung des Bades in der 
Umgebung der anfanglich gebildeten Ausfallung fiihrt. 

Urn die Ausfallung von Nickelphosphit herabzu- 
setzen oder ganz zu unterbinden, ist die Anwendung 
von verschiedenen ausgewahlten komplexbildenden 
oder chelatisierenden Mitteln zur Maskierung des 
Nickels vorgeschlagen worden. Die Auswahl geeigneter 
chelatisierender Mittel hat jedoch erhebliche Probleme 
aufgeworfen, da die Stabilitat der gebildeten Nickel- 
komplexe weder zu groB noch zu klein sein darf, wenn 
die Regulierung der Nickelphosphit-Ausfallung prak- 
tisch und wirksam sein soil. Einerseits ergibt sich, 
wenn der Nickelkomplex zu stabil ist, nur ein spar- 
licher oder auch gar kein Niederschlag von metalli- 
schem Nickel, und wenn andererseits die Stabilitat des 
Nickelkomplexes zu gering ist, so ist der Komplex- 



bildner nicht in der Lage, die vorzeitige und uner- 
wunschte Ausfallung des Nickelphosphits selbst bei 
verhaltnismaBig niedrigen Konzentrationen der Phos- 
phit-Ionen zu verhindern. Viele chelatisierende Mittel, 

40 wie z. B» organische Hydroxysauren, haben sich als 
Badzusatz fiir die Praxis als nicht geeignet eiwiesen, da 
sie die Abscheidungsgeschwindigkeit des metallischen 
Nickels zu sehr beeintrachtigen. So wurde z. B. be- 
richtet, daB Weinsaure, Apfelsaure und Gluconsaure 

45 nicht biauchbar sind, da sich bei ihrer Anwesenheit 
nur verschwindend geringe Nickelmengen zur Ab- 
scheidung bringen lassen. Durch Anwendung von so- 
genannten Beschleunigern, das sind bestimmte An- 
ionen wie losliche Fluoride oder die Anionen der kurz- 

50 kettigen aliphatischen Dicarbonsauren, laBt sich, wie 
gefunden wurde, auch in Gegenwart von chelatisieren- 
den Mitteln die Geschwindigkeit der Nickelabschei- 
dung erhohen. 

Es wurden auch bereits Aminocarboxylverbindungen 

55 als Komplexbildner vorgeschlagen, insbesondere Ver- 
bindungen der allgemeinen Formel 

X — R — Y 

60 worin R einen aliphatischen Rest, X einen der Reste 

— COOH, — NH 2 oder — OH und Y einen der Reste 

— OH, = O oder — NH 2 bedeutet. Jedoch ist die 
komplexe Bindung der Nickelkationen in den die be- 
kannten Aminocarboxylverbindungen en thai ten den 

65 Vernickelungsbadern so stark, daB die normaie Plattie- 
rungsreaktion auf eine auBerordentlich geiinge Ver- 
nickel ungsgesch wind igkeit verlangsamt wird. Das 
heiBt, daB diese Plattierungsbader nur in dem MaB 



1 936 39 1 



bruuchbur werden, in dem die AkUvitlU del* Hypo* 
phoaphilionon durch dio Anwendung von Boaohleu- 
nigern gesteigert werden kann, 

Dcr Brflndung liegt dtihor die Aurgabe zugrunde, 
litlder zur stromlosen Vernickelung zu schaffen. die 
cin komplexbildendcs oder chelatisierendes Mittel ent- 
liullen, dus die Ausfftllung von Nickelpliosphit wirk- 
sam verhindert oder liernbselzt, ohne zugleich die 
Geschwindigkeit. der Nickelabscheidung zu sehr zu 
becintr&chtigen oder die Lebensdauer des Bades er- 
heblich zu verringern. 

Es wurde nun gefimden, daB OlutaminsUure und ihre 
wasserloslichen Salze hochwirksame chelatisicrende 
oder komplexbildende Mittel in stromlosen Vernicke- 
lungsbadern sind und diesen eine ausgezeichnete Stabi- 
lity verJeihen, ohne die Geschwindigkeit der Nickel- 
abscheidung ungimstig zu beeinflusscn. Ein Zusatz von 
Glutaminsaure oder eines wasserlfislichen Salzes dieser 
Saure verhindert oder reduziert die Bildung und Aus- 
Tallung von Nickelphosphit sehr wesentlich, so dafl 
Bader, die mit einem solchen Zusatz versehen sind, 
(angere Standzeiten haben, bis eine Zersetzung erfolgt, 
als die bis jetzt zur Verf ugung stehenden Bader. 

GemaB der Erfindung wird daher ein wasserlosliches 
Praparat zur Herstellung eines waBrigen Bades fUr die 
stromlose Vernickelung bzw. ein waBriges Plattie- 
Tungsbad, enthaltend ein Nickelsalz, ein Hypophosphit 
und eine Aminocarboxylverbindung als Komplexbild- 
ner beieitgestellt, das dadurch gekennzeichnet ist, daB 
die Aminocarboxylverbindung Glutaminsaure oder 
eines ihrer wasserloslichen Salze ist. 

Dieses erfindungsgemafie Bad ist auBerordentlich 
srabil und kann lange Zeit benutzt werden, ohne da!3 es 
sich zersetzt oder versagt. Ein weiterer Vorteil besteht 
darin, daB ein derartiges Bad eine ausreichende Nickel- 
Plat tierungsgesch wind igkeit erzielt und Nickelplattie- 
rungen von guter Qualitat ergibt. Dieses Bad kann 
ferner bequem in trockener, wasserfreior Form bereit- 
gehalten und durch Zusatz von Wasser in die aktive, 
anwendungsbereite Form gebracht werden. Die Erfin- 
dung bezieht sich auch auf die Verwendung des Plattie- 
rungsbades fur die stromlose Vernickelung eines 
Gegenstands. 

Bei der praktischen Anwendung der Erfindung 
konnen Glutaminsaure oder eines ihrer wasserloslichen 
Salze verwendet werden, urn das Bad mit einem Gehalt 
an Glutamat-Ionen zu versehen. Geeignete derartige 
Verbindungen sind : Monoammoniumglutamat, Alkali- 
salze der Glutaminsaure, wie z. B. Mononatriurn- 
glutamat oder Monokaliumglutamat, und Erdalkali- 
salze der Glutaminsaure, wie z. B. Calciumglutamat. 
Mononatriumglutamat-Monohydrat wird bevorzugt 
angewandt, da diese Verbindung leicht erhaltlich und 
fur die Anwendung in stromlosen Vernickelungsbadern 
wirtschaftlich ist. 

Das wasserlosliche Nickelsalz, das fur das erfin- 
dungsgemaBe Nickelbad verwendet wird, kann eines 
der verschiedenen Nickelsalze sein, wie sie in der 
Plattierungstechnik verwendet werden, wie z, B. 
Nickelsulfat-Hexahydrat, Nickelchlorid, Nickelbromid 
oder Nickelacetat, wobei Nickelsulfat-Hexahydrat be- 
vorzugt ist. 

Ahnlich konnen auch verschiedene der bekannten 
wasserloslichen Hypophosphite verwendet werden, 
wie das Natiiumhypophosphit, das Lithiumhypophos- 
phit, das Bariumhypophosphit und das Magnesium- 
hypophosphit, wobei das Natriumhypophosphit-Mo- 
nohydrat bevorzugt ist. 



Bevorzugt wird ferner, daB das Prflparat nach dem 
AuflOson in einem bostimmlon Wasservohimen eine 
wttBrige l-osimg ergibt mit ei nor Nickel-Ionen-Konzen- 
trntion im Bereich zwischen 0,079 und 0,1.89 Mol/I, 
5 oiner Hypophosphit-lonen-FConzcnlration im Bereich 
zwischen 0,132 und 0,297 Mol/l, einem Mol verhilltnis 
von Hypophosphit-Ionen zu Niclcel-Jonen von ungc- 
ftthr 0,6 und einer Glutamat-Ionon-lConzentration, die 
mindcslens doppelt so hoch ist wie die Konzentration 

io der Nickel-lonen, wobei der pH-\Vert der wa3rigen 
L6sung im Bereich zwischen 4,0 und 9,0 liegt, 

Diese Konzentrationen konnen bis zu einem ge- 
wissen Orad variiert werden, ohne daB dadurch der 
Bereich der vorliegenden Erfindung verlassen wird. 

15 Optimale Ergebnisse werden dann erreicht, wenn die 
Konzentration der Nickel-lonen bei ungefahr 
0,119 Mol/l und vorteiJhafterweise zwischen 0,0935 
und 0,153 Mol/l gehalten und der pH-Wert des Bades 
ziemlich konstant auf einen Wert von ungefahr 4,5 bis 

20 4,7 eingestellt wird. Filr die Einstellung bzw. Nach- 
regulierung des pH-Wertes des in Betrieb befmdlichen 
Bades werden Sauren, wie etwa Sch wef els a u re, und 
alkalische Matcrialicn, wic ctwa Ammoniumhydroxyd, 
Natriumcarbonat usw,, verwendet. 

as Wahrend der Nickelabscheidung wird die Tempe- 
ratur des Bades vorteilhaft zwischen ungefahr 79 und 
ungefahr 85° C gehalten. Auf Wunsch kann die Bad- 
temperatur jedoch im Bereich zwischen ungefahr 77°C 
und bis nahe an die Siedetemperatur der Flussigkeit 

30 variiert werden. Die hoheren Temperaturen dieses Be- 
reiches sind jedoch weniger erwiinscht, da das Bad 
dann leichter zur Selbstzersetzung neigt. 

Wahrend bei Verwendung eines Bades, das nur ein 
losliches Nickelsalz, ein losliches Hypophosphit und 

35 eine losliche Verbindung der Glutaminsaure enthalt, 
die Bildung und die Ausfallung von Nickelphosphit 
wesentlich herabgesetzt und eine brauchbare Plattie- 
run gsgesch wind igkeit erzielt wird, kann die Abschei- 
dungsgeschwindigkeit durch Zusatz von Beschleu- 

40 nigern noch weiter gesteigert weiden. Erfindungs- 
gemaB wird daher bevorzugt, daB das Bad einen Zu- 
satz von Bernsteinsaure oder eines wasserloslichen 
Salzes der Bernsteinsaure erhalt. Die Bernsteinsaure 
oder ihre Salze sind als Beschleuniger wirksam, welche 

45 die Geschwindigkeit der Nickelabscheidung duich 
Aktivierungdes Hypophosphit-Ions steigern. Wenn das 
ernndungsgemaBe stromlose Vernickelungsbad einen 
Zusatz von Succinat-Ionen erhalten soli, so wird deten 
Konzentration vorzugsweise mindestens doppelt so 

50 hoch wie die der Nickel-Ionen eingestellt. 

Ein anderer Beschleuniger, der fur die erfindungs- 
gemaBen Bader entweder zusammen mit einer Ids- 
lichen Verbindung der Bernsteinsaure oder an deren 
Stelle zur Wahl steht, ist ein Rhodanid, wie z. B. 

55 Ammoniumrhodanid, oder ein Alkalirhodanid wie 
Natriumrhodanid oder Kaliumrhodanid. Ammonium- 
rhodanid wird bevorzugt verwendet; seine Konzen- 
tration als Badzusatz wird vorzugsweise zwischen 0,3 
und 0,6 Teilen pro Million, besonders vorteilhaft bei 

60 0,45 Teilen pro Million gehalten. Bei einer Konzen- 
tration von 0,45 Teilen pro Million ergibt sich z. B. 
eine Verdoppelung der Plattierungsgeschwindigkeit. 
Bei Konzentrationen unter ungefahr 0,3 Teilen pro 
Million hat das Ammoniumrhodanid jedoch nur einen 

65 geringen oder keinen beschleunigenden Effekt, und bei 
Konzentrationen iiber ungefahr 0,6 Teilen pro Million 
verhindert es die Plattierung. Die Anwendung von 
Natrium- oder Kaliumrhodanid ist weniger erwiinscht, 
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da dicse Verblndunjgen dazu neigen, bei wiedcrholten 
Zugaben zum Nachschttrfen des Budes die Ptnltierung 
zu hcmroen. Andrerseils scheint sich das Ammonium- 
rhoclanid im Bad nicht zu akkumulloren, wenn beim 
NuchscluStrfen des Budes, wie welter unton bcschrieben, 
weitere JMcngen davon dem Bad zugesetzt werden. 

Die erHndungsgemttBen Bader kdnncn des weiteren 
a tic h ZusiUze von andercn wa hi weise einzuselzon den 
Komponenten n wie sie in der Fachwelt bekannt sind, 
erhalten, sofcrn dies gcwllnscht 1st. So kann z> B. ein 
Slubilisator wie etwa Thioharnstoff zugesetzt werden, 
urn der Zersetzung des Bades noch weiter entgegenzu- 
wirken, odcrein Notzmiflel, wie z, B. beslimmte sulfo- 
nierte Materialien, urn die Benetzung der Teile durch 
die Badfiussigkeit zu begunstigen. die in dieser Fliissig- 
keit plattiert werden solJen. 

Bei dor praktischen Anwendung dos erfindungsge- 
mafien Verfahrens wild das zu vernickelnde Substrat 
oder die Ware untcr Anwendung der iiblichen Vorbe- 
handlungsverfahren, wie sie auch in Verbindung mit 
den ii blichen Elektroplattierungsverfahren benutzt 
werden, fur die Piatt jerung vorbereitet, d. h., die Ware 
wird mechanisch gereinigt, entfettet, dekapiert usw. 
Jedes katalysierende Material, von dem in Fachkreisen 
bekannt ist, daB es stromlos vernickelt werden kann, 
lafit sich mit Hilfe des erfindungsgemaflen Verfahrens 
plattieren. BeispieJe fur derartige Materialien sind 
unter andercm Kupfer, Eisen, Kobalt, Nickel, Palla- 
dium, Platin, Silber, Gold, Aluminium, Bor usw. Die 



150 g/l Nickclsutrm-Hexahydrat oder ein andeics 16s- 
liehes Niukeisulz und 105 g/l MononatriimrgUilumat- 
Monohydrut oder ein anderes l&sliches Glulamal ent- 
hUt. Der pH-Wen. der Nachscharflosung wird durch 
5 Zi/salz eines aJkallschen Materials, wie z, B, die oben- 
crwilhnte M ischuria von Wasscr und Ammonium- 
hydroxid, vorzugsweise ouf einrn Wert im Bereich 
zwischen 6,5 und 7,0, eingeslellt, Die Wasserstoff- 
Jonen-Konzentration im Bad neigt wfihrend des Plat- 
io tierungsvorganges zum Ansteigen. Diesem Anslieg der 
WasscrstofMoncivKonzentrution wirkt der verhilllnis- 
maBig hone pH-Wert der Nachschfirfl6sung entgegen, 
so daB der pJH-Wert des Bades im gewiinschlen Bereich 
zwischen 4,5 und 4,7 gehalten wird, Der pH-Wert des 
i 5 Bades kann wahtend des Betriebes selbstverstandlich 
auch imabh&ngig vom Nachscharfen, z. B, durch Zu- 
satz eines alkalischen Materials, korrigiert werden, 
wenn das Bad mit zunehmendem Nickelverbrauch zu 
saucr wird, oder durch Zusatz einer Saure, wie etwa 
20 einer 1 : 2-Mischung von Wasser und konzentrierter 
SchwefeJsaure, wieder erniedrigt werden, wenn er uber 
den gewiinschten Bereich ansteigt. 

Dk Konzentration der Nickel-lonen im Bad wird 
mit fortschreitender PJattierung in regelmafiigen Zeit- 
25 abstanden nach konventionelJen, in der Fachwelt be- 
kannten Methoden uberpruft. Nach den Ergebnissen 
dieser Oberpriifung richtet sich der Zusatz der Nach- 
scharflosung zusummen mit einer zusatzlichen Menge 
einer Hypophosphit-Losung, z. B. Natriumhypophos- 



Ware oder das Substrat, das plattiert werden soli, kann 30 phit, die, wie schon weiter oben erwahnt, als Reduk- 
auch aus einem Kunstst off material bestehen, das mit tionsmittel fur die Nickel-lonen wirksam wird. Diese 
einem Oberzug oder Oberflachenfi lm aus einem akti- Hypophosphit-Losung enthalt vorzugsweise z. B. 
vierenden oder katalysierenden Material, wie z. B. 570 g/l Natriumhypophosphit. Bei der bevorzugten 
Palladium, versehen ist. praktischen Ausfuhrungsform der Erflndung wird ein 

Zur PJattierung nach dem erfindungsgemaBen Vei- 35 Teil einer derartigen Hypophosphitlosung mit sechs 
fahren wird das Substrat oder die Ware in einer geeig- Teilen. der oben angegebenen Nachscharflosung ver- 
neten Volumenmenge der Badfiussigkeit untergetaucht, mischt, worauf die so erhaltene Mischung, die 29,0 g/l 
die sich in einem Behalter befindet, z. B. in einem Be- Nickel (0,493 Mol/l) und 80,0 g/l Natriumhypophos- 
halter aus korrosionsbestandigem Stahl, der mit Poly- phit enthalt, dem Bad zugesetzt wird. Mit den Zu- 
propylen ausgekJeidet und mit einem Dampf- oder 40 satzen der Mischung aus der Nachscharflosung und der 



HeiBwassermantel versehen ist, damit dem Bad die 
erforderliche Warme zugefuhrt werden kann. Das 
frische Bad enthalt eine solche Menge eines loslichen 
Nickelsalzes, wie sie fur eine Konzentration der Nickel- 
Jonen innerhaJb des weiter oben angegebenen Bereiches 
notwendig ist, eine solche Menge eines loslichen Hypo- 
phosphits, dali sich eine Hypophosphit-Ionen-Konzcn- 
tration ergibt, die im oben angegebenen Bereich liegt, 
und eine solche Menge an Glutamihsaure oder an 
einem loslichen Salz dieser Saure, daB die Konzen- 
tration der Glutamat-lonen im Bad mindestens dop- 
pelt so hoch ist wie die der Nickel-lonen. Der pH-Wert 
des Bades wird durch Zusatz entsprechender Mengen 
eines geeigneten alkalischen Materials, wie etwa einer 
1 : 1-Mischung von Wasser und einer 28prozentigen 
Ammoniumhydroxid-Losung, auf einen Wert von un- 
gefahr 4,5 bis 4,7 eingestellt, und das Bad wird auf die 
gewiinschte Temperatur von z. B. 79 °C erhitzt. Wenn 
die Plattierung einsetzt, wird die Entwicklung und das 
Aufsteigen von Wasserstoff-Gasblaschen beobachtet. 

Mit fortschreitender Plattierung und Abscheidung 
des Nickels auf dem aktivierten Substrat verarmt das 
Bad an Nickel und mufl infolgedessen von Zeit zu Zeit 
nachgescharft werden, urn die Konzentration der 
Nickel-lonen auf einem Wert im oben angegebenen 65 
Bereich und vorzugsweise zwischen ungefahr 0,102 und 
0,118 Mol/l ((5,0 bis 7,0 g/l) zu halten. Dies wird durch 
Zusatz einer Nachscharflosung erreicht, die z. B. 



Hypophosphitlosung zur Erganzung der fur das 
Plattieien verbrauchteri Nickel- und Hypophosphit- 
lonen erhoht sich die Konzentration der Glutamat- 
lonen im Bad in entsprechender Weise, wodurch die 
45 Plat tierungsges.cn windigkeit jedoch nicht beeinflufit 
oder herabgesetzt wird. Durch die Glutamat-lonen 
wird nicht nur die Bildung und Ausfallung des NickeN 
phosphils in sehr wirksamer Weise kontrolliert, sie 
vermeiden vieimehr auch die Ausfallung von Nickcl- 
succinat, die sonst ebenfalls erfolgen wiirde, wenn das 
Bad einen Zusatz von Bernsteinsaure oder von einem 
Salz dieser Saure enthalt. 

Jn der Praxis hat sich gezeigt, daB bei den erfin- 
dungsgemaflen Badern und bei dem erfindungsge- 
maBen Vei fahren die BiJdung und Ausfallung von 
Nickelphosphit betrachtlich herabgesetzt sind, dafl die 
Stabilitat und die Standzeit der Bader erheblich ge- 
steigert sind und da 13 sich Nicketplattierungen von 
gutem Glanz, guter Haftung und guter Duktilitat er- 
geben. In bezug auf die Standzeiten der Bader wurde 
gefunde.77, daJ3 die ertlndungsgemaBen Bader 15- bis 
20mal nachgeschiirft werden konnen (was einem Ein- 
satz bei 15 bis 20 Zyklen entspricht), ohne daB eine 
Zersetzung oder ein Versagen eintritt, wahrend die 
Bader der friiheren Art sich im allgemeinen nach 
nur sieben bis acht Nachscharfungen zu zersetzen be- 
gan nen. 

Die erfjndungsgcmaBen Bader konnen auch in 



50 
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7 

trockener oder wasserfreier Form zusahimengesetzt 
werden, so daft sie durch Zugabe einer entsprechenden 
Wassermenge zu einem waBrigen Bad angemacht oder 
aktiviert werden konnen. Zu diesem Zweck wird zu- 
naclist ein waBriges Bad hergestellt, das ein losliches 5 
Nickelsalz, ein losliches Hypophosphit und eine 16s- 
Jiche Glutaminsaureverbindung zusammen mit irgend- 
welchen anderen wahlweisen Komponenten der weiter 
oben beschriebenen Art enthalt. Diese waBrige Losung 
wird dann z. B. mittels eines konventionellen Spriih- io 
trocknungsverf aniens bei einer Tempeiatur, die 100° C 
nicht tibersteigt, wasserfrei gemaclit, so daB man das 
Bad in Form eines Pulvers erhalt. Aus Wunsch kann 
dieses Pulver dann zu Tabletten oder Pellets gepreBt 
oder in wasserunlosliche Plastikbeutel abgefiillt wer- 15 
den, wobei jede dieser Formen der Mischung die Kom- 
ponenten des Bades irn richtigen Mischungsverhaltnis 
enthalt. Werden diese Praparate in einem entsprechen- 
den Wasservolumen aufgelost, so erhalt man auf ein- 
fache und bequeme Weise das waBrige Plattierungsbad, 20 
das die vorgesehenen fComponenten in der gewunsch- 
ten Konzentration enthalt. Eine andere Moglichkeit 
besteht darin, die Bestandteile des Bades in trockener 
Form miteinander zu vermischen ; aus dieser Mischung 
kann dann das Bad durch Zugabe der erf ordei lichen 25 
Wassermenge und durch Einstellung des pH-Wertes 
hergestellt werden. 

Die folgenden Beispiele dienen zur weiteren Erlaute- 
rung der Erfindung. 

3° 

B e i s p i e 1 1 



Es wurde ein waBriges Bad entsprechend der folgen- 
den Zusammensetzung hergestellt: 



Bestandteil 


Konzentration 


Mononatriumglutarnat-Monohydrat 
Natriumhypophosphit-Monohydrat 


31,6 g/l 
60,0 g/I 
21,0 g/1 



Dieses Bad enthielt somit 0,119 Mol/1 Nickel-Ionen, 
0,321 Moi/1 Glutamat-Ionen und 0,198 Mol/1 Hypo- 
phosphit-Ionen. Der pH-Wert des Bades wurde mit 
einer 1 : 1-Mischung von Ammoniumhydroxyd (20pro- 4.5 
zentige Losung) und Wasser auf 4,6 eingestellt. 

In dem Bad, das auf einer Temperatur von unge- 
fahr 79 °C gehaiten wurde, wurde eine FIuBstahlprobe 
untergetaucht. Es wurde gefunden, daB sich das Nickel 
auf dem Stahl mit einer Plattierungsgeschwindigkeit 50 
von ungefahr 8,9 [i/h abschied. 

Von Zeit zu Zeit, entsprechend dem jeweiligen Be- 
darf, wurde das Bad durch Zusatz einer Mischung von 
sechs Teilen einer Losung, die im Liter 150 g Nickel- 
suIfat-Hexahydrat und 105 g Mononatriumglutamat- 55 
Monohydrat (diese Losung hatte einen pH-Wert von 
ungefahr 6,8) enthielt, und einem Teil einer Losung, 
die 570 g/1 Natriumhypophosphit-Monohydrat ent- 
hielt, nachgescharft. Durch regeimaBige Zusatze dieser 
Nachscharf mischung wurde die Nickelkonzentration 60 
im Bad bei ungefahr 0,110 Mol/1 gehaiten. 

Es wurde gefunden, daB das Bad fur mindestens 
15 Zyklen in Betrieb belassen werden konnte (15mali- 
ges Wiedereinstellen der urspriinglichen Nickelkon- 
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zentration durch Zugabe der Nachscharflosung), bevor 
eine Zersetzung eintrat. 



B e i s p i e 1 2 

Es wurde ein waBriges Bad entsprechend der folgen- 
den Zusammensetzung hergestellt: 



Bestandteil 


Konzentration 


Nickelsulfat-Hexahydrat 


31,6 e/l 


Mononatriumglutamat-Monohydrat 


60,0 g/1 


Natriumhypophosphit-Monohydrat 


21,0 g/l 




30,0 g/l 




0,120 g/1 



Dieses Bad enthielt somit 0,119 Mol/1 Nickel-lonen, 
0,321 Mol/1 Glutamat-Ionen, 0,198 Mol/1 Hypophos- 
phit-Ionen, 0,252 Mol/1 Succinat-Ionen und 0,45 Tcile 
pro Million Ammoniumrhodanid. Der pH-Wert des 
Bades wurde wie im Beispjel 1 auf 4,6 eingestellL 

Die Probeplattierungen wuiden wie im Beispiel 1 
vorgenommen, wobei das Bad auf einer Temperatur 
von ungefahr 79° C und auf einem pH-Wert von unge- 
fahr 4,6 gehaiten wurde. Auch die Nachscharf mischung 
vom Beispiel 1 wurde in regelmaBigen Zeitabstanden 
hinzugegeben, wie dies erforderlich war, um die Nickel- 
Ionen-Konzentration im Bad bei ungefahr 0,119 Mol/1 
zu halten. 

Es wurde gefunden, daB sich das Nickel auf dem 
Stahl mit einer Plattierungsgeschwindigkeit von unge- 
fahr 15,2 jx/h abschied und daB das Bad fur 20 Zyklen 
in Betrieb gehaiten werden konnte, bevor eine Zer- 
setzung eintrat. Die erzielte Plattierung war, was den 
Glanz, die Haftung und die Duktilitat anbetrifft, von 
guter Qualitat. 

B e i s p i e 1 3 

Beispiel 2 wurde wiederholt, wobei in diesem Fall 
aber der pH-Wert des Bades wahiend der Nickel- 
abscheidung bei 7,0 gehaiten wurde. Durch diese ver- 
anderte Bedingung wurde die Plattierungsgeschwindig- 
keit auf ungefahr 25,4 [jl/1i erhoht. 

Beispiel 4 

Beispiel 2 wurde wiederholt, wobei in diesem Fall 
aber der pH-Wert des Bades wahrend der Nickel- 
abscheidung bei 9,0 gehaiten wurde. Durch diese ver- 
anderte Bedingung wurde die Plattierungsgeschwindig- 
keit noch weiter auf ungefahr 38,1 fi/h erhoht. 

Beispiel 5 

Beispiel 2 wurde wiederholt, wobei in diesem Fall 
eine Bad temperatur von ungefahr 85°C und ein 
pH-Wert von 4,6 eingehalten wurden. Die Plattie- 
rungsgeschwindigkeit ergab sich unter diesen Bedin- 
gungen zu ungefahr 19,1 u,/h. 

Die Bedingungen, die im Beispiel 2 angewandt wur- 
den, werden aber insofern bevorzugt, als die Qualitat 
der Plattierung, was den Glanz, die Haftung und die 
Duktilitat betrifft, unter diesen Voraussetzungen be- 
sonders gut ist. Doch geben auch die bei den anderen 
Beispielen angewandten Bedingungen noch Plattie- 
rungen von brauchbarer Qualitat. 
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